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Abstract (Basic) : EP 882691 A 

Process is claimed for carrying out a reaction on an organic charge 
in the presence of a polar phase containing a catalytic charge, 
resulting from a mixture of: (1) a non-aqueous medium of ionic 
character and of low or non-miscibility with the organic phase; (2) a 
catalytic element ; and (3) optionally a co-catalyst. The charge to be 
treated and the non-aqueous phase are circulated counter-currently 
between at least two treatment circuits. Each circuit comprises a 
reaction zone connected to a separation zone, the charge to be treated 
being directed to the reaction zone of the first loop and the fresh 
non-aqueous phase being introduced at the reaction zone of the second 
loop. The catalytic composition is introduced at any point in the 
process, and the polar phase separated in the separation zone of the 
second loop of each of the loops that it follows is directed to the 
reaction zone of the firs loop, or the one preceding it. The organic 
phase separated in the separation zone of the first loop, or the loop 
which follows it, is sent to the reaction zone of the second loop, or 
the loop which follows it. The organic product obtained from the last 
loop and the polar phase from the separation zone of the first are 
withdrawn from the process. Also claimed is the installation for 
effecting the reaction. 

USE - The process is useful for the dimerisation, oligomerisation 
and metathesis of olefins 

ADVANTAGE - The 2-phase system has the advantage of a more 
efficient use of the catalyst than in a homogeneous system. In the 
invention, a pre-treatment of the charge is effected in the first loop: 
this mode of operation reduces the consumption of the catalyst phase 
and avoids a section for elimination of the transition element, 
enabling off-site treatment of the catalyst, 
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(54) Procede et installation pour realiser une reaction sur une charge organtque, telle que la 
dimerisation ou ta metathese, en presence d'une phase polaire contenant un catalyseur 



(57) Procede pour realiser une reaction sur une 
charge organique (par exemple la dimerisation, la co- 
dimerisation, roligomerisation ou la metathese des ole- 
fines) dans lequel le catalyseur est un compose d'un 
metal catalytique dissous dans un milieu non aqueux a 
caractere ionique, peu ou pas miscible avec les hydro- 
carbures. La reaction est mise en oeuvre dans un sys- 
teme a au moins deux boucles de traitement comportant 
chacune au moins une zone de reaction et au nrrains une 



zone de separation des phases organique et polaire en- 
tre lesquels circulent a contre-courant d'une part le mi- 
lieu polaire contenant le compose du metal catalytique 
et d'autre part la phase organique. La phase polaire f rai- 
che est inject6e dans la deuxieme boucle et la phase 
polaire usee est eliminee de la premiere boucle. L'hy- 
drocarbure a transformer est injecte dans la premiere 
boucle et les produits sont soutires de la deuxieme bou- 
cle. L'invention conceme 6galement I'instaHation pour 
mettre en oeuvre le procede. 
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Description 

L'objet de la presente invention est un procede biphasique ameliore pour realiser une reaction sur une charge 
organique (telle que la dimerisation, la co-dimerisation, roligomerisation ou la metathese des olefines) en continu, avec 
5 un catalyseur qui contient au moins un element catalytique. dissous dans un milieu ionique non aqueux peu ou pas 
miscible avec les olefines. En d'autre termes, ii s'agit d'un procede pour realiser une reaction en catalyse biphasique. 
L'Invention a egalement pour objet rinstallatton pour mettre en oeuvre ce procede. 

Comme d6crit ant6rieurement un systeme ^ deux phases presente I'avantage d'une meilleure utilisation du cata- 
lyseur qu'une mise en oeuvre homogene k une phase. Cependant une mise en oeuvre en continu economique d'un 
10 systeme ^ deux phases pose un certain nombre de probiemes, tels que {'interference des traces d'impuretes contenues 
dans les charges avec le catalyseur et la phase polaire. Ces impuretes sont I'eau, les alcools, les ethers, les composes 
azotes et soufres. Elles reagissent sur le complexe catalyseur-phase polaire. 

Le proc^dS, objet de invention, consiste a faire circuler ^ contre-courant la charge et la phase polaire dans au 
moins deux boucles de traitement. tl est ainsi obtenu un pretraitement de la charge dans la premiere boucte par la 
^5 composition catalytique usee, c'est-a-dire ayant perdu la plus grande partie de son activite, cetle composition cataly- 
tique usee, venant de la deuxieme boucle. est alors retiree du procede. Cette mise en oeuvre diminue la consommation 
du systeme catalyseur-phase polaire, evite une section pour I'elimination de Telement de transition et permet un trai- 
tement hors site du catalyseur 

Le proc6d6 selon I'lnvention est un proc6d6 pour r6aliser une reaction sur une charge organique, en presence 
20 d'une phase polaire conlenant au moins une composition catalytique et qui resulle du melange d*au moins un milieu 
non aqueux a caractere ionique pas ou peu miscible avec la phase organique, au moins un compose d'un element 
catalytique et evenluellement au moins un cocatalyseur. 

Selon le procede, objet de invention, la charge a traiter et ledit milieu non-aqueux circulent a contre-courant entre 
au moins deux boucles de traitement, chaque boucle comportant au moins une zone de reaction reliee a au moins 
2S une zone de separation des phases organique et polaire, la charge ^ traiter etant amenee au niveau de la zone de 
reaction de la premiere boucle et le milieu non-aqueux a caractere ionique frais, c'est-a-dire n'ayant pas encore servi, 
etant introduit au niveau de la zone de reaction de la seconde ou de la derniere boucle. Le ou les autres constttuant 
(s) de la composition catalytique peuvent etre introduit(s) a n'importe quel niveau dans te procede. La phase polaire 
separee dans la zone de separation de la seconde boucle ou de chacune des boucles qui ta suit, est envoyee vers la 
30 zone de reaction de la premiere boucle ou respectivement de la boucle qui la precede, alors que la phase organique 
separ6e dans la zone de separation de la premiere boucle, ou des boucles qui la suivent. est envoyee vers la zone 
de reaction de la seconde boucle ou respectivement de la boucle qui la suit. La phase organique obtenue a partir de 
la zone de separation de la derniere boucle, et la phase polaire obtenue a partir de la zone de separation de la premiere 
boucle sont soutirees du procede. 
3S Selon une varlante preferee, une partie du milieu reactionnel d'une zone de reaction est soutiree a un niveau de 

ladite zone pour etre reinjectee dans ladite zone. 

Avantageusement, une partie au moins de la phase polaire soutiree d'une zone de separation d'une boucte est 
recyclee dans la zone de reaction de la meme boucle. 

De preference, ledit milieu non-aqueux a caractere ionique frais comprend egalement au moins une partie d'au 
"^0 moins un constituent de la composition catalytique. Dans ce cas-la, avantageusement le milieu non-aqueux a caractere " 
Ionique frais qui est introduit au niveau de la derniere boucle comprend egalement au moins un compose d'un element 
de transition. 

II est egalement prefere un procede dans lequel au moins une partie d'au moins un constituant de la composition 
catalytique est introduit au niveau de la zone de reaction de la premiere boucte. Des lors, avantageusement du co- 
45 catalyseur frais est introduit dans la zone de reaction de ta premiere boucle. 

Selon un mode de realisation de I'lnvention, il est introduit dans la zone de reaction de la derniere boucle une 
composition catalytique fraiche comprenant le milieu non-aqueux k caractere ionique frais, et au moins un compose 
d'un element de transition et eventuellemenl au moins un co-catalyseur. 

Dans un mode de realisation a deux boucles illustre ci-apres, le procede comporte une premiere et une seconde 
so boucle de traitement, chacune comportant une zone de reaction (A^ et A2 respectivement) reliee a une zone de se- 
paration (B^ et B2 respectivement), 

la charge k traiter est amende au niveau de la premiere zone de reaction A^ ainsi que du co-catalyseur, le milieu 

non-aqueux a caracter ioniqu frais melang ' a au moins un compos ' d'un element de transition et eventuellement 

k au moins un partie du co-catalyseur etant amend dans la seconde zone de reaction A2. 

la phas polair separe de la zone de separation 82, est introduite dans la zone de reaction A^. alors que la 

phase organique separee dans la zone de separation est introduite dans la zone de reaction A2. 

la phas organique contenant les produits de reaction separee dans la zone de separation Bg. et la phase polaire 
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usee separee dans la zone de separation B,. etant soutirees du precede. 

Dans un mode de realisation par exemple. une partie du milieu reactlonnel est soutiree de la zone de reaction de 
la seconds boucie, retroidie et reinject^e dans la dite zon 

Le milieu non-aqueux k caractere ionique comprend au moins un sel dit «. sei fondu » et les sels preferes selon 
rinvention ont pour lormule generate A- dans laquelle A- represente un anion peu coordinant ou non coordinant 
Sont preferes ceux susceptibles de former un sel liquide a basse temperature, c'est-d-dire en dessous de ISCC et 
avanlageusement d'au plus BO'C. et de preference en dessous de SOX. par exemple les ions halog6noaluminates 
les organohalogenoaluminates, les halogenogallates. les organoalogenogallates. O represente un ammonium qua- 
ternaire et/ou un phosphonium quatemaire. Les ammonium et/ou phosphonlum quatemaires repondent de preference 
aux formules generates nr'R2r3r4* g, prir2r3r4._ aux formules generates R1R2N=CR3r4* et RiR2p=CR3R4+ 
ou R'. R2, R3 el R". identiques ou differents. representent I'hydrogene a I'exception du cation NH4* et de preference 
un seul substituant peut representer Thydrogene. ou des restes hydrocarbyles ayant de 1 a 12 atomes de carbone 
par exemple des groupemenls alkyles, satures ou non satures, cycloalkyls ou aromatiques, aryl ou aralkyi, comprenani 
de 1 a 12 atomes de carbone. Les ammonium et/ou phosphonlum peuvent egalemenl etre derives d'heterocycles 
azotes ou phosphores comportant 1, 2 ou 3 atomes d'azote et/ou de phosphore, de formule generates 



R' 

N- 





^v' X r' 




V / 




dans lesquelles les cycles sont consitues de 4 ^ 1 0 atomes. de preference 5 a 6 atomes, Ri et R2 etant d^finis comme 
precedemment. L'ammonium ou le phosphonium quaternaire peuvent egalement etre un cation de formule: 

r^"n=cr^-r^r^c=n"r' R^ 
r' r^' p=cr^-r^r^c=p^r' r2 

dans laquelle R\R2,r3 identiques ou differents sont definis comme precedemment et RS represente un reste alkylene 
ou phenylene. Parmi les groupements R', R2. r3 ©t on mentionnera les radicaux methyl, ethyl, propyl isopropyl 
butyl, secondaire butyl, tertiaire butyl, amyl. methylene, ethylidene, phenyl ou benzyl; RS pourra etre un groupement 
methylene, ethylene, propylene ou phenylene. Le cation ammonium et/ou phosphonium est choisi de preference dans 
le groupe forme par le N-butylpyridinium. le N-ethylpyridinium. le butyI-3 methyl-1 imidazolium. le di6thylpyrazollum. 
l'ethyl-3 methyl-1 imidazolium, le pyridinium. le trimethylphenylamnrronium. rethyl-3 methyl- 1 imidazolium le t6trabu^ 
tylphosphonium. 

Ces sels peuvent etre utilises seuls ou en melange. Ms ont une fonction de solvant. 

Pour la dimerisation, co-dimerisation. oligomerisatlon, par exemple la phase polaire selon rinvention pourra aussi 
comprendre d'un melange d'au moins un halog6nure de lithium avec au moins un halog^nure d'hydrocarbylaluminium 
(ainsi que le decrit dans la demande de brevet EP-A-753.346). 

Dans un autre mode de realisation, elle pourra comprendre un melange d'au moins un halog6nure d'ammonium 
ou de phosphonium quaternaire avec au nrioins un halogenure d'aluminium et/ou au moins un dihalog6nure d'hydro- 
carbylaluminium (ainsi que le decrit dans la demande de brevet EP-A-448.445 et FR-/*^. 6 11. 700 et EP-A-646 412) 
L'element catalytique pref^re est le nickel. 

La phase polairo proforoo scion rinvention comprend (ou avanlagousoment est constitu6o par) le m6lango d'au 
moms un halogenure d'aluminium ou respectivement d'au moins un halogenure d'hydrocarbyl aluminium avec au moins 
un halogenure d'ammonium quatemaire et/ou de phosphonium quatemaire, ou respectivement de lithium, et avanla- 
geusement dans un rapport molaire compost d'aluminium/sel fondu compris entr 1 t 2, et d pr6f6r nc 1 . 1 1 .6 

L'halogenure d'hydrocarbylaluminium a pour formule generaleAlaX^Rg.^ dans laquelle X est I chlor ou I ' brom 
R est un reste alkyi, cycloalkyl. aryl ou aralkyi comportant de 1 ^ 10 et de preference 2 S 6 atomes de carbone x 
prenant les valeurs de 2, 3 ou 4. Ms p uvent etre utilis 's seuls ou en melange. A titre d'exemple. on peut citer les 
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chlorures d'alkylaluminium tels que le dichlorure d'ethylatuminium. te dichlorure d'isobutylaluminium, le sesquichlorure 
d'ethylaluminium, le chlorure de diethylalumintum. 

L'element catalytique (generalement un metal de transition des groupes 6, 8, 9 ou 10) est mis en oeuvre sous la 
lorme d'un sel tel que carboxylate, acetylacetonate. chlorure. bromure, sulfate, nitrate, ou les complexes que font ces 
5 sels avec les phosphines. amines, nitriles. D'autres composes peuvent convenir. 

La concentration du compose du metal de transition dans la phase polaire est avantageusement comprise entre 
1 mmole par litre et 500 mmoles par litre, de preference entre 2 et 300 mmoles par litre. 

L'invention n'est pas limitee aux compositions catalytiques ci-dessus precisees. d'autres compostions peuvent 
convenir. par la dim6risatlon, la co-dimerisation ou I'oligomerisation. 
10 Pour la metathese. on pourra par exemple travailler avec une composition decrite dans la demande de brevet FR- 

2.715.328, comprenant au moins un halogenure d'ammonium et/ou de phosphonium quaternaire melange a au moins 
un halogenure d'aluminium et au moins un compose organometallique de I'aluminium. Ce dernier a generalement pour 
formule Al2XxR3.x ou R est un radical alkyi, lineaire ou ramifie. comportant de 2 a 8 atomes de carbone, X est te chlore 
ou le brome et x est egal a 1 . 2 ou 3. L'element catalytique est le tungstene ou le molybdene (groupe 6). 
15 D'autres catalyseurs peuvent convenir. 

De fagon plus generate, on choisira le catatyseur convenant pour realiser la reaction recherchee. 

Le melange reactionnel comprend une phase hydrocarbonee constitute des reactits, des produits et des consti- 
tuants inertes, et de la phase polaire contenant le complexe du metal de transition dissous. 

Les temperatures auxquelles se font la reaction et la separation sont generalement sensiblement identiques et 
20 sont comprises generalement entre -20 et + 80**C. de preference -10 a +60**C. la pression etanl suffisanle pour main- 
tenir la totalite des reactifs et des constituants des coupes en phase liquide, c'est-a-dire en absence de toute phase 
gazeuse. Les conditions operatoires sont evidemment celles necessaires pour reatiser la reaction recherchee. 

L'invention a egalement pour objet une installation pour la mise en oeuvre d'une reaction dans un milieu non- 
aqueux a caractere ionique et peu ou pas miscible avec les olefines, et comportant: 

25 

au moins deux zones de reaction et 

au moins deux zones de separation et B2 pour separer la phase hydrocarbonee de la phase polaire, lesdites 
zones etant reliees aux zones de reaction A^ et A2; 

au moins une conduite 1 pour I'introduction de la phase polaire dans la zone de reaction Ag; 
30 - au moins une conduite 2 pour introduction de la charge d'olefines dans la zone de reaction A^; 

au moins une conduite 3 pour amener la phase hydrocarbonee separee dans la zone de separation vers la 
zone de reaction A2; 

au moins une conduite 4 pour soutirer la phase hydrocarbonee produite separee dans la zone de separation 62. 
au moins une conduite 5 pour envoyer vers la zone de reaction A-| la phase polaire separee dans la zone de 
35 separation B2; 

au moins une conduite 6 permettant le soutirage de la phase polaire usee separee dans la zone de separation B,. 

De preference. 1' installation peut comporter en outre les moyens suivants pris seul ou en combinaison : 

40 - au moins une conduite 7 reliant la zone de separation B2 a la zone de reaction A2 pour recycler la phase polaire. 

au moins une conduite 8 pour soutirer une partie du milieu reactionnel de la zone Ag et la reintroduire dans ladite 
zone. 

au moins une conduite 9 pour soutirer une partie du milieu reactionnel de la zone A^ et la reintroduire dans ladite 
zone. 

45 - au moins une conduite 10 reliant la zone de separation B^ a la zone A^ pour recycler la phase polaire. 
au moins une conduite 11 pour introduire les reactifs dans rinstallatton. 

Avantageusement, les conduites 8 el 9 comportent des echangeurs de chaleur. 

On comprendra mieux le proc6de et I'installation a partir de la description de la figure 1. La figure 1 illustre un 
so mode de realisation d'une installation a deux boucles. egalement objet de l'invention, pour mettre en oeuvre le procede. 

Le systeme reactionnel. selon la figure, comprend deux boucles de traitement referencees I et II constituees des 
zones de reaction A1 et A2 et des zones de separation B1 et B2. Les zones de reaction A1 et A2 sont constituees, 
par exemple, d'un reacteur muni d'un systeme d'agitation m6canique et refroidi exterieurement et/ou interieurement, 
ou d'un react ur muni d'un r circulation xt ' rieure avec un echangeur de chaleur ou encore d'un reacteur tubulaire 
ss falsant offic d'echangeur de chaleur. Les zones de separation B1 et B2 sont constituees. par exemple, d'un recipient 
vertical dont la hauteur st suffisante pour assurer une bonne decantation de la phase polaire. Un systeme de regulation 
permet d'assur r un niveau constant de la phase polaire dans le separateur Dans la boucle I entre la charge oiefinique 
et de cette meme boucle sort la phase polaire catalytique usee. Dans la boucle II entre la phase polaire catalytique 
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fraiche el de cette meme boucle sort la phase organique. 

Ainsi. on introduit en continu. par I' intermedia ire de la conduite 2, dans la zone reactionnelle A1 la ou les olefines 
pures ou en melange avec des hydrocarbures satures tels qu'ils sont obtenus dans les precedes de raffinage. On y 
introduit egalement, par I'intermedlaire de la conduit 11. la tolalite ou une parti d'un constituant du catalyseur, tel 
qu'un compose organohalogene de Taluminium pur ou dilue par un hydrocarbure (dans le cas d'une reaction de dime- 
risation par exemple). La phase polaire "usee" contenue dans le separateur B1 est envoyee dans le resen/oir CI par 
I'intemiediaire de la conduite 6 a un debit tel que son niveau dans le separateur B1 reste stable, phase hydrocar- 
bonee contenue dans le separateur B1 passe par Tintermediaire de la conduite 3 dans la zone reactionnelle A2 au 
debit ponderal de la charge (boucles pleines, sans phase gazeuse). On introduit dans la zone reactionnelle A2. par 
I'intermediaire de la conduite 1. la phase polaire •fraiche' contenant Telement catalytique. le sel de nickel (pour une 
reaction de dimerisation, par exemple) et contenue dans le resen/oir C2. 

La phase polaire contenue dans le separateur B2 est reprise par une pompe et envoyee par I'intermediaire de la 
conduite 5 dans la zone reactionnelle Al a un debit tel que le niveau de la phase polaire dans le separateur B2 reste 
constant. Une partie est renvoyee au reacteur A2. La phase hydrocarbonee contenue dans le separateur B2 est soutiree 
par I'intermediaire de la conduite 4 au debit ponderal de la charge (boucles pleines. sans phase gazeuse). Elle contient 
de petites quantites du compose organohalogene de Taluminium et est traitee par de I'ammoniaque anhydre puis lavee 
par une solution aqueuse de soude puis par de I'eau. Elle est ensuite soumise a un tractionnement qui permet de 
separer les hydrocarbures qui n'ont pas reagi. les dimeres et co-dimeres et les oligomeres superieurs. Les reacteurs 
Al et A2 sont munis de conduiles de recirculation exteme, respectivement 9 et 8, pour assurer le melange des deux 
phases et eliminer la chaleur de reaction au travers d'echangeurs. 

L'exemple suivani, qui decrit la dimerisation des n-butenes contenus dans une coupe issue de craquage a la 
vapeur d'un naphta. au moyen d'un compose du nickel et de dichloroethyl aluminium, dissous dans une phase polaire 
constituee de chlorure de butyl-1 methyl-3 imidazolium et de chlorure d'aluminium. illustre I'invention sans en limiter 
la portee. 

Exemple 



Les deux boucles sont constituees chacune d'un reacteur et d'un echangeur dont le volume total est de 500 litres 
ainsi que d'un separateur Le separateur est un reservoir cylindrique de 5 metres de hauteur et de 0,5 metre de diametre. 
Dans le reacteur de la premiere boucle on introduit au debit de 3900 kg/heure une coupe C4 constituee de 70% de n- 
butenes et de 2% d'isobutene le reste etant constitue d'alcanes. On y introduit egalement. au debit de 9.6 kgAi. une 
solution de dichloroethylaluminium a 50% en poids dans de I'hexane. 

Dans le reacteur de la deuxieme boucle on introduit au debit de 1.25 kg^eu^e une phase polaire contenue dans le 
reservoir C2 et constituee de 0,577 kg de chlorure d'aluminium. 0,622 kg de chlorure de butylmethylimidazolium et de 
50 g de chlorure de nickel anhydre (rapport molaire chlorure d'aluminium: chlorure d'imidazolium =1.22). On maintient 
la temperature des zones de reaction et de separation vers 10**C. 

La phase polaire est reprise du separateur B2 et envoyee dans la zone reactionnelle Al . La phase polaire qui s'accu- 
mule dans le separateur 81 est envoy6e dans le reservoir CI. 

Au sortir du separateur B2 I'effluent passant au travers de la conduite 4 etait traite par de I'ammoniaque anhydre, puis 
par une solution aqueuse de soude a 20% et enfin par de I'eau. La conversbn des n-butenes etait de 80%; les produits 
etaient constitues a 95% de dimeres et a 5% de trimeres. 

Comme le montre l'exemple, I'invention est particulierement bien adaptee pour la transformation en continu des 
olefines, que se soit en dimerisation, co-dimerisation, oligomerisatron, comme illustre, ou encore par exemple en me- 
tathese. Les catalyseurs etant bien entendu ceux adaptes pour realiser la reaction. 



R vendlcations 



1. Proc6de pour realiser une reaction sur une charge organique, en presence d'une phase polaire contenant au 
moins une composition catalytique et qui resulte du melange 

1) d'au moins un milieu non-aqueux a caractere ionique pas ou peu miscible avec la phase organique, 

2) au moins un compose d'un element catalytique, 

3) et eventuellement au moins un co-catalyseur, 

dans lequel la charge ^ traiter et ledit milieu non-aqueux circulent k contr -courant entre au moins deux bouci s 
de traitement. chaque boucle comportant au moins une zone d reaction reli6e ^ au moins une zone de separation 
des phases organique el polaire. la charge a traiter 6tant amende au niv au de la zone de reaction de la premier 
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boucle et le milieu non-aqueux a caractere ionique frais etant introduit au niveau de la zone de reaction de la 
seconde ou de la derniere boucle, le ou les autres constituant(s) de la composition catatytique etant introduit(s) a 
n'importe quel niveau dans le procede, el la phase polaire separee dans la zone de separation de la seconde 
boucle de chacune des boucles qui la suit, est envoyee vers la zone de reaction de la premiere boucle ou respec- 
tivement de la boucle qui la precede, ators que ta phase organique separee dans la zone de separation de la 
premiere boucle. ou des boucles qui la suivent, est envoyee vers la zone de reaction de la seconde boucle ou 
respectivement de la boucle qui la suit, la phase organique produite obtenue a partir de la zone de separation de 
la derniere boucle, et la phase potaire obtenue ^ partir de la zone de separation de la premiere boucle etant 
soutir6es du procede. 

2. Procede selon la revendication 1 , dans lequel une partie do milieu r6actionnel d'une zone de reaction est soutiree 
a un niveau de ladite zone pour etre reinjectee dans ladite zone. 

3. Proced^ selon Tune des revendications precedentes dans lequel une partie au motns de la phase polaire soutiree 
IS d'une zone de separation d'une boucle est recyclee dans la zone de reaction de la meme boucle. 

4. Procede selon Tune des revendications precedentes. dans lequel ledit milieu non-aqueux a caractere ionique frais 
comprend egalement au nrx^ins une partie d'au moins un constiiuant de la composition catalytique. 

20 5. Proc§d6 selon la revendication 4 dans lequel le milieu non-aqueux ^ caractere ionique frais qui est introduit au 
niveau de la derniere boucle comprend egalement au moins un compose d'un element de transition. 

6. Proc6d6 selon Tune des revendications precedentes, dans lequel au moins une partie d'au moins un constituant 
de la composition catalytique est introduit au niveau de la zone de reaction de la premiere boucle. 

2S 

7. Procede selon la revendication 6, dans lequel du co-catalyseur frais est introduit dans ta zone de reaction de la 
premiere boucle. 

8. Procede selon Tune des revendications precedentes, dans lequel il est introduit dans la zone de reaction de la 
30 derniere boucle une composition catalytique fralche comprenant te milieu non-aqueux a caractere ionique frais, 

et au moins un compose d'un element de transition et eventuellement au moins un co-catalyseur. 

9. Procede selon Tune des revendications precedentes. comportant une premiere et une seconde boucle de traite- 
ment, chacune comportant une zone de reaction (A-, et A2 respectivement) reliee a une zone de separation (B^ 

3S et B2 respectivement), 

la charge k traiter est amenee au niveau de la premiere zone de reaction Ai ainsi que du co-catalyseur, le 
milieu non-aqueux k caractere ionique frais melange k au moins un compose d'un element de transition et 
6ventuellement a au moins une partie du co-catalyseur etant amene dans la seconde zone de reaction Ag, 
40 - la phase polaire separee de la zone de separation Bg, est introduite dans la zone de reaction A^, alors que la 

phase organique s6par6e dans la zone de separation B^ est introduite dans la zone de reaction Ag, 
la phase organique contenant les produits de reaction separee dans la zone de separation Bg, et la phase 
polaire usee separee dans la zone de separation B^, etant soutirees du procede. 

45 10. Procede selon les revendications 2 ou 9, dans lequel une partie du milieu reactionnel est soutiree de la zone'de 
reaction de la seconde boucle, retroidie et reinjectee dans la dite zone. 

11. Proc6de selon Tune des revendications precedentes, dans lequel le milieu non-aqueux a caractere ionique com- 
prend au moins un sel de formule Q+A* ou est un cation ammonium quaternaire ou phosphonium quaternaire 

so et A* est un anion coordlnant ou non-coord inant. 

12. Procede selon la revendication 11, dans lequel I'anion est choisi dans le groupe forme par les halogenoaluminates, 
les organohalog^noaluminates, los halogenogallates, les organohalogenogallates. 

55 13. Proc^d ' s Ion I'un d s r v ndications 1 a 10, dans lequel la phase polaire comprend un melange d'au moins un 
halog^nur d'ammonium quaternaire ou de phosphonium quaternaire avec au moins un halogenure d'aluminiurft 
et/ou au moins un dihalogenure d'hydrocarbylaluminium. 



BNSDOCID: <EP_0882e91AlJ_> 



6 



EP 0 882 691 A1 



10 



15 



20 



25 



14. Procede selon Tune des revendicalions 1 a 10. dans lequel le milieu non-aqueux a caracter ronique resulte du 
melange d'au moins un halogenure de lilhium avec au moins un ha^ogenure d'hydroca rby la lu minium. 

15. Procede selon Tune des revendicalions precedentes. dans lequel la phase polaire comprend par le melange tfau 
moms un halogenure d'aluminium ou respectivement d'au moins un halogenure tfhydrocarbyl aluminium avec au 
moins un halogenure d'ammonlum quatemaire et/ou de phosphonium qualernaire. ou respectivement de lilhium. 
dans un rapport molaire compris entre 1 et 2. 

16. Procede selon Tune des revendications precedentes. dans lequel la composition catalytique contient au moins un 
element catalytique choisi dans le groupe forme par les elements des groupes 6. 8. 9 et 10. 

17. Procede selon I'une des revendications precedentes. utilise pour la reaction de dimerisatlon, co-dimerisation ou 
oligomerisation d'olefines. 

18. Procede selon la revendication 17, dans lequel la composition catalytique comprend au moins un compose du 
nickel, au moins un halogenure d'ammonium quatemaire et/ou de phosphonium quatemaire, el au moins un 
halogenure d'aluminium el/ou au moins un dihalogenure d'hydrocarbylaluminium. 

19. Proc6d6 selon I'une des revendicalions 1^16, utilise pour la r6action de m6lath6se des ol6fines. 

20. Procede selon la revendication 19, dans lequel felement catalytique est le tungstene et/ou le molybdene. le co- 
catalyseur est un compose organometallique de raluminium^ et le milieu non-aqueux a caraclere ionique resulte 
du melange d'au moins 

un halogenure d'ammonium et/ou de phosphonium quatemaire, et au moins un halogenure d'aluminium et/ou au 
moins un dihalogenure d'hydrocarbylaluminium. 

21. Installation pour la mise en oeuvre d'une reaction dans un milieu non-aqueux a caraclere ionique et peu ou pas 
miscible avec les olefines, et comportanl: 

- au moins deux zones de reaction et 

- au moins deux zones de separation et Bg pour separer la phase hydrocarbonee de la phase polaire. lesdites 
zones etant reliees aux zones de reaction et Ag; 

au moins una conduite 1 pour I'introduclion de la phase polaire dans la zone de reaction ^\ 
au moins une conduite 2 pour I'introduclion de la charge d'olefines dans la zone de reaction A^; 
au moins une conduite 3 pour amener la phase hydrocarbonee separee dans la zone de separation B^ vers 
la zone de reaction Ag; 

au moins une conduite 4 pour soulirer la phase hydrocarbonee produile separee dans la zone de separatbn Bg; 
au moins une conduite 5 pour envoyer vers la zone de reaction A, la phase polaire separee dans la zone de 
separation B2; 

au moins une conduite 6 permettanl le soutirage de la phase polaire usee separee dans la zone de separation 
B^. 

22. Installation selon la revendication 21 . comportanl en outre au moins une conduite 7 reliant la zone de separation 
Bg a la zone de reaction A2 pour recycler la phase polaire. 

23. Installation selon I'une des revendications 21 et 22, comportanl en outre au moins une conduite 8 pour soulirer 
une panie du milieu r6aclionnel de la zone Ag et la r6introduire dans ladite zone. 

24. Installation selon I'une des revendications 21 k 23. comportanl en outre au moins une conduite 9 pour soulirer 
une partie du milieu r6actionnel de la zone A, et la r^introduire dans ladite zone. 

25. Installation selon I'une des revendicalions 21 ^ 24. comportanl en outre au moins une conduite 10 reliant la zone 
de separation B, a la zone A, pour recycler la phase polaire. 

26. Installation selon I'une des revendication 21 a 25. comportanl en outre au moins une conduit 11 pour inlroduir 
les reactifs dans ladite installation. 

27. Installation selon Tune des revendicalions 21 a 26. dans laquelle I s conduites 8 et 9 comportenl des 'changeurs 
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de chaleur. 

28. Utilisation d'une installation selon les revendications 21 a 27 pour la reaction de dinnerisatlon, co-dirr^erisation ou 
oligonnerisation d'olefines. 

5 

29. Utilisation d'une installation selon les revendications 21 ^ 27 pour la reaction de m^tathese des olefines. 
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